
O/^T WELT0RGANISAT10N FOR GEISTIGES E1GENTUM 

A X Internationales Btlro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG OBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBIET PES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentkiassiflkation 6 : 
D06P 1/62, 1/667 



Al 



(11) Internationale Veroffentlichungsnuntmer: WO 96/28603 

19. September 1996 (19.09.96) 



(43) Internationales 

Veroffentlichungsdatum : 



(21) Internationales Aktenzeichen: PCI7EP96/00897 

(22) Internationales Anmeldedatum: 4. Marz 1996 (04.03.96) 



(30) Prioritatsdaten: 

741/95 



15. Marz 1995 (15.03.95) 



CH 



(71) Anmelder (fur alle Bestimmungsstaaten ausser US): CIBA- 
GEIGY AG [CH/CH]; Klybeckstrasse 141, CH-4002 Basel 
(CH). 

(72) ErBnder; und 

(75) Erfinder/Anmelder (nur jur US): SCHLEGEL, Frank 
[DE/DE); Buchenstrasse 19, D-86356 NeusMss (DE). 
BRINKMANN, Claudius [DE/DE]; Fridolin-Enge- Strasse 
72. D-79540 Lorrach (DE). jftLLENBECK. Martin 
[DE/DEj; Ren6-Schickele-Strasse 10, D-79379 Mttllheim 
(DE). 

(74) Gemeinsamer Vertreter: CIBA-GEIGY AG; Patentabteilung, 
Klybeckstrasse 141, CH-4002 Basel (CH). 



(81) Bestimmungsstaaten: AL, AU BB, BG, BR, CA, CN, CZ, 
EE, GE, HU, IS, JP, KP, KR, LK, LR, LT, LV, MG. MK, 
MN, MX, NO, NZ, PL, RO. SG, SI. SK, TR. TT. UA, 
US, UZ. VN. ARIPO Patent (KE, LS. MW, SD. SZ, UG). 
eurasisches Patent (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU. TJ. 
TM), europaisches Patent (AT, BE, CH, DE. DK. ES, FI, 
FR, GB, GR, IE. TT, LU. MC, NL. PT, SE), OAPJ Patent 
(BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA. GN. ML, MR, NE, SN, TD, 
TG). 



VenSfTentllcht 

Mil internationalem Recherchenbericht. 



(54) Title: IMPROVING THE LIGHT-FASTNESS OF DYES ON POLY AMIDE FIBRES 

(54) Bezeichnung: VERBESSERUNG DER LICHTECHTHEIT VON FARBUNGEN AUF POLYAMIDFASERN 



(57) Abstract 

v 

The description relates to a process for improving the light-fastness 
of dyed poly amide fibre materials in which the polyamide fibres material 
is treated in an aqueous bath with an auxiliary selected from the group 
of (a) acid esters or their salt of the formula (1) R-0-(CH2-CH2-0)n-X» 

(b) a compound of formula (2) and (c) a compound of formula (3) in 
which the variables have the meanings given in the claims. 

(57) Zusa mmen fassung 

Beschrieben wird ein Verfahren zur Verbesserung der Lichtechtheit 
von gefarbten Polyamidfasermaterialien, welches dadurch gekennze- 
ichnet ist, dass man das Polyamidfasermaterial mit einem Hilfsmit- 
tel ausgewahlt aus der Gruppe (a) saurer Ester oder dessen Salz der 
Formel (1) R-0-(CH2-CH 2 -0)„-X. (b) Verbindung der Formel (2) und 

(c) Verbindung der Formel (3), worm die Variablen jeweils die in den 
AnsprOchen angegebene Bedeutung haben, aus w&ssrigem Bad behan- 
delt. 
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Verbcsscrung der Lichtechtheit von Farbungen auf Polvamidfasern 

Die vorliegende Erfindung betrifft cin Verfahren zur Verbcsserung der Licbtechtheit von 
Farbungen auf Polyamidfasermaterialien sowie das damit behandehe Polyamidfaser- 
material. 

Farbungen auf Polyamidfasermaterialien, die mit Dispersions-, Saure- oder 
l:2-Metallkomplexfarbstoffen gefarbt sind, neigen zur photochemischen Instability. Diese 
wird zum Teil durch die iiblicherweise beim Farben von Polyamid zugesetzten 
Farbereihilfsmittel, z.B. durch Egalisiermittel, vemrsacht bzw. verstfirkt. 

Es besteht daher ein Bedarf nach Hilfsmitteln, die die photochemische Stability von 
Polyamid-Farbungen verbessern, ohne die Wirksamkeit der fur den Farbeprozess 
obligatorischen Farbereihilfsmitteln negativ zu beeinflussen. 

Es wurde nun uberraschend gefunden, dass bestimmte anionische Verbindungen diese 
Anforderungen erfiillen. 

Die Erfindung betrifft daher ein Verfahren zur Verbesserung der Lichtechtheit von 
gefarbten Polyamidfasermaterialien, welches dadurch gekennzeichnet ist, dass man das 
PoJyamidfasermaterial mil einem Hilfsmittels ausgewahlt aus der Gruppe 

(a) saurer Ester oder dessen Salz der Formel 

R - O - (CH 2 -CH r O) n - X (1) 

worin R geradkettiges oder verzweigtes C 6 -C 2 4-Alkyl oder einfach oder mehrfach durch 
C r C l2 -Alkyl, Phenyl, welches seinerseits durch Halogen, C,-C 4 -Alkyl oder 
C r C 4 -Alkoxy substituiert sein kann, oder C 7 -C 9 -Aralkyl subsrituiertes Phenyl bedeutet, n 
eine Zahl von 0 bis 20 ist und X fur den Saurcrest einer anorganischen, Sauerstoff 
enthaitenden Saure oder einer organischen Saure steht, 

(b) Verbindung der Formel 
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(2), 



worm R, geradkettiges oder verzweigtes Q-C^-Alkyl bedeutet und Y Wasserstoff oder 

ein Kation ist, und 

(c) Verbindung der Forme! 




1*0. 



(3), 



SO3Y 



(SO3Y) 



worin R, und R,' unabhSngig voneinandcrje geradkettiges oder verzweigtes Q-C^-Alkyl 
bedeuten, Y Wasserstoff oder ein Kation ist, und p und q unabhSngig voneinander je die 
Zahl 0 oder 1 bedeuten, 
aus wassrigem Bad behandelt. 



bedeutet als C 6 -C 24 -Alkyl z.B. geradkettiges oder verzweigtes Hexyl, Heptyl, Octyl, 
Nonyl, Decyl, Undecyl, Dodecyl, Tridecyl, Tetradecyl, Pentadecyl, Hexadecyl, 
Heptadecyl. Octadecyl, Nonadecyl, Eicosyl, Heneicosyl, Docosyl, Tricosyl oder 
Terracosyl. Bevorzugt steht R als Alkylrest fur geradkettiges oder verzweigtes 
C 8 -C, 8 -Alkyl. 

Geeignete C,-C 12 -Alkyl-Substituemen am Phenylrest R sind z.B. Methyl, Ethyl, n- oder 
iso-Propyl, n-, iso-, sec- oder tert.-Butyl, n-, iso- oder tert.-Pentyl, n-Hexyl, 2-Ethylhexyl, 
n-Heptyl, n- oder iso-Octyl, n- oder iso-Nonyl oder n-Dodecyl. 

Geignete Phenylsubstituenten am Phenylrest R sind z.B. unsubstituiertes oder durch 
Halogen, worunter generell z.B. Fluor, Chlor oder Brom zu verstehen ist, C,-C 4 -Alkyl, 
worunter generell Methyl, Ethyl, n- oder iso-Propyl oder n-, iso-, sec- oder tert.-Butyl zu 
verstehen ist, oder durch C,-C 4 -Alkoxy, welches generell Methoxy, Ethoxy, n- oder 
iso-Propoxy oder n-, iso-, sec- oder tert.-Butoxy umfasst, substituienes Phenyl. 



Geeignete Aralkylreste am Phenylrest R sind z.B. Benzyl, a-Methylbenzyl, 
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a,a-Dimethylbenzyl, (5-Phenethyl, a-Tolylethyl oder Phenisopropyl. 

R steht bevorzugt fur gcradkcttiges oder verzweigtes C 8 -C 18 -Alkyl oder Phenyl, welches 
einfach oder mehrfach durch C r C ir Alkyl oder Cy-Q-Aralkyl substituiert ist. R steht 
besonders bevorzugt fur geradkettiges oder verzweigtes C 8 -C 18 -Alkyl oder Phenyl, 
welches einfach oder mehrfach durch C 4 -C 10 - Alkyl oder a-Methylbenzyl substituiert ist. 

n bedeutet eine ganze oder gebrochene Zahl von 0 bis 20 und vorzugsweise von 1 bis 20. 

Der Saurerest X leitet sich z.B. von einer anorganischen mehrbasigen Saure, z.B. von 
Schwefelsaure oder o-PhosphorsSure, oder von einer organischen Saure, z.B. von einer 
niedermolekularen DicarbonsSure wie MaleinsSure, Bernsteinsaure oder Sulfobernstein- 
saure, ab. Handelt es sich bei X urn den Saurerest von Schwefelsaure, liegen die 
Verbindungen der Formel (1) gegebenenfalls als Gemisch des entsprechenden Mono- und 
Diesters vor. Handelt es sich bei X una den Rest von o-Phosphorsiiure, liegen die 
Verbindungen der Formel (1) gegebenenfalls als Gemisch des entsprechenden Mono- und 
Diesters oder Mono-, Di- und Triesters vor. 

Der Saurerest X kann als freie Saure oder in Salzform, z.B. als Alkalimetall-, Ammonium- 
oder Salz eines organischen Amins, vorliegen. Beispiele fiir solche Salze sind Lithium-, 
Natrium-, Kalium-, Ammonium-, Trimethylammonium-, Diethylammonium-, Ethanol- 
ammonium-, Diethanolammonium- oder Triethanolammoniumsalze oder Gemische 
davon. Der Saurerest X liegt vorzugsweise als Natrium-, Kalium-, Ammonium-, 
Diethylammonium-, Triethylammonium, Diethanolammonium- oder 
Triethanolammoniumsalz vor. 

Bevorzugt als Hilfsmittel (a) ist ein saurer Ester oder dessen Salz der zuvor angegebenen 
Formel (1), worin R fiir geradkettiges oder verzweigtes C 8 -C lg - Alkyl oder Phenyl, 
welches einfach oder mehrfach durch C r C 12 -Alkyl oder C 7 -CVAralkyl substituiert ist, 
steht, n eine Zahl von 0 bis 20 bedeutet, und X ein Saurerest ist, der sich von 
Schwefelsaure oder o-Phosphorsaure ableitet. 

Besonders bevorzugt als Hilfsmittel (a) ist ein saurer Ester oder dessen Salz der zuvor 
angegebenen Formel (1), worin R fiir geradkettiges oder verzweigtes C 8 -C, 8 - Alkyl oder 
Phenyl, welches einfach oder mehrfach durch C 4 -C 1(r Alkyl oder a-Methylbenzy] 
substituiert ist, steht, n eine ganze oder gebrochene Zahl von 1 bis 20 bedeutet, und X ein 
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Saurerest ist, dcr sich von Schwefelsaure oder o-Phosphorsaure ableitet. 

Die Hilfsmittel (a) sind bekannt oder kdnnen in an sich bekannter Weise erhalten werden 
Ihre Synthese kann z.B. erfolgen, indem man Ethylenoxid an eine Verbindung der Formel 
R - OH, worm R die zuvor angegebene Bedeutung hat, anJagert und das Anlagerungspro- 
dukt mit emer anorganischen, Saoerstoff enthaltenden Saure, einer organischen Saure oder 
emem funktionellen Derivat dieser Sauren, z.B. dem Saureanhydrid, Saurehalogenid, 
Saureester oder Saureamid, umsetzt. 

Die Hilfsmittel gemass (a) konnen neben der Verbindung der Formel (1) zusatzlich noch 
die Ausgangsprodukte fur ihre Synthese, z.B. den Alkohol der Formel 
R-0-(CH 2 -CH 2 -0) n -H, worm R und n jeweils die zuvor angegebene Bedeutung haben 
oder cbe anorganische, Sauerstoff enthaltende Saure oder organische Saure (H) r X worin 
X die zuvor angegebene Bedeutung hat und t die Zahl 1, 2 oder 3 ist„ enthalten. 

Bei den Hilfsmitteln gemass (b) und (c) gelten fur R, und R, • unabhangig die zuvor fur R 
als Q-C^-Alkyl angegebenen Bedeutungen und Bevorzugungen. Bedeutet Y ein Ration 
kann es s,ch z.B. urn ein AlkalimetaK- oder Ammonium-Kation oder urn das Ration eines 
organischen Amins handeln. Beispiele fur solche Kationen sind das Lithium-, Natrium- 
Kalium-, Ammomum-, Trimethylammonium-, Diethylammonium-, Ethanolammonium- 
D,ethanolammonium- oder Triethanolammonium-Kation oder Gemische davon. 

Bevorzugt als Hilfsmittel gemass (b) oder (c) sind Verbindungen der Formel (2) oder (3) 
worm R, und R, ' unabhangig voneinander je Q-C 18 - Alkyl und Y Wasserstoff oder das 
Natnum-, Kahum- oder Ammonium-Kation bedeuten. 

Die Verbindungen der Foimeln (2) und (3) sind bekannt oder konnen nach an sich 
bekannten Methoden erhalten werden. 

Das erfindungsgemasse Verfahren kann unter Verwendung von einem oder auch mehreren 
verschiedenen Hilfsmitteln (a), (b) und/oder (c) ausgefuhrt werden. 

Die erfindungsgemasse Applikation der Hilfsm.ttel (a), (b) oder (c) kann vor, wahrend 
Oder nach dem Farben nach emem Auszieh- oder Kontinueverfahren erfolgen. Das 
Hilfsmittel (a), (b) oder (c) ist in dem wassrigen Behandlungsbad bzw. Farbebad z B in 
emer Menge von 0,<X>1 bis 5 g/1 Flotte. vorzugswe.se 0,005 bis 3 g/1 Flotte und besonders 
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bevorzugt 0,01 bis 1,5 g/1 Flotte, enthalten. 

Vorzugsweise wird das Hilfsmittel (a), (b) oder (c) wahrend dem Farbeprozess, der in an 
sich bekannter Weise erfolgen kann, appliziert 

Beim Farben nach dem Ausziehverfahren kann das Flottenverhaltnis innerhalb eines 
weiten Berciches gewahlt werden, z.B. 1:3 bis 1:100, vorzugsweise 1:10 bis 1:40. Man 
arbeitet zweckmassig bei einer Temperatur von 20 bis 120°C, vorzugsweise 40 bis 100°C. 

Beim Farben nach Kontinueverfahren beuiigt der Flottenauftrag zweckmassig 40-700, 
vorzugsweise 40-500 Gew.-%. Das Fasennaterial wird dann einem Hitzebehandlungs- 
prozess unterworfen, urn die applizierten Farbstoffe zu fixieren. Dieses Fixieren kann auch 
nach der Kalt-Verweil-Methode erfolgen. 

Die Hitzebehandlung zur Fixierung der Farbstoffe erfolgt vorzugsweise durch ein 
Dampfverfahren unter Behandlung in einem Dampfer mit gegebenenfalls uberhitztem 
Dampf bei einer Temperatur von 98 bis 105°C wahrend z.B. 1-7, vorzugsweise , 
1-5 Minuten. Die Fixierung der Farbstoffe gemass dem Kaltverweilverfahren kann durch 
Lagerung der impragnierten und vorzugsweise aufgerollten Ware bei Raumtemperatur 
(15 bis 30°C) z.B. wahrend 3 bis 24 Stunden erfolgen, wobei die Kaltverweilzeit 
bekanntlich vom Farbstoff abhangig ist. 

Die Farbeflotte bzw. Foulardierflotte kann ausser dem Farbstoff, einem oder mehrcren 
Hilfsmitteln (a), (b) oder (c) und Wasser weitere ubliche Bestandteile, z.B. Salze, Sauren, 
Basen, Puffer, Tenside oder Egalisiermittel, enthalten. 

Nach Beendigung des Farbeprozesses bzw. der Fixierung der Farbung werden die 
hergestellten Farbungen auf ubliche Weise gewaschen und getrocknet. 

Man erhalt nach der vorliegenden Erfindung Farbungen mit guten Allgemeinechtheiten 
und insbesondere einer guten Lichtechtheit. Das Verfahren eignet sich insbesondere fur 
das Farben von Polyamidfasermaterialten in Gegenwart eines Egalisiermittels, wo das 
Hilfsmittel (a), (b) bzw. (c) den negativen Effektdes Egalisiermittels auf die Lichtechtheit 
zumindest kompensiert bzw. iiberkompensiert. 

Als erfindungsgemiiss zu stabilisierende Farbungen kommen solche in Betracht, die durch 
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Dispersions-, Saure- oder Metallkoraplexfarbstoffe, besonders Azo-, Anthrachinon-, 
1,2-Metallkomplexfarbstoffe, z.B. l:2-Chrom-, l:2-Kobaltkomplexfarbstoffe oder 
Cu-Komplexfarbstoffe erzeugt werden. 

Beispiele fur solche Farbstoffe sind in Colour Index, 3. Auflage, 197 1, Band 4, und den 
Nachtragen dazu beschrieben. 

Unter Polyamidmaterial wild synthetisches Polyamid, wie z.B. Polyamid-6, Polyamid-6,6 
oder Polyamid-12, sowie raodifizienes Polyamid versianden, z.B. als low dyeing, regular 
dyeing, oder deep dyeing bekanntes Polyamid oder basisch anfarbbares Polyamid. Neben 
den reinen Polyamidfasern kommen vor aUem auch Fasermischungen aus Polyurethan und 
Polyamid in Betracht, so z.B. Trikotmaterial aus Polyamid/Polyurcthan im Mischungsver- 
haltnis bis zu ca. 70:30. Grundsatzlich kann das reine oder gemischte Polyamidmaterial in 
den verschiedensten Verarbeitungsformen vorliegen, wie z.B. als Faser, Gam, Gewebe, 
Gewirke, Vlies oder Flormaterial. Bevorzugt ist Gam. 

Die folgenden Beispiele veranschaulichen die Erfindung. Teile bedeuten Gewichtsteile 
und Prozente Gewichtsprozente. 

Beispiel 1: Zu 2000 Teilen entmineralisiertem Wasser werden bei Raumtemperatur 0,22 
Teile des Phosphorsaurepanialesters der Verbindung der Formel 

C l3 H 27 - O - (CH 2 -CH 2 -0) 3 - H 

(Umsetzungsprodukt von Phosphorpentoxid mil dem Eihoxylierungsprodukt von 3 
Ethylenoxid-Einheiten an ein C 13 -Alkanol, enthaltend Mono- und Diester und 
unumgesetztes C, 3 -Alkanol) sowie 2 Teile Mononatriumphosphat und 2 Teile 
Dinatriumphosphac gegeben und der pH-Wert mit Essigsaure auf 4,5 eingestellt. 
Anschliessend wird eine Farbstoffmischung von 

0,02 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 
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H0 3 S 




entspricht, 

0,025 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Sitae der Verbindung der Formel 



— n = n 

so 2 
h\ — n-ch 3 



HO 





S0 3 H 



entspricht, und 

0,06 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 



O HN — CH(CH 3 ) 2 




SO3H 



entspricht, addiert. In die erhaltene Farbstofflosung geht man mil 100 Teilen Polyamid-6.6 
Webtrikot ein und erwarmt mit einer konstanten Rate von l,5°C/min auf eine Temperatur 
von ca. 96°C. Man halt 45 Minuten bei dieser Temperatur, ktihlt dann mit einer konstanten 
Rate von 3°C/min auf 50°C ab und entnimmt das Farbegut, welches mit Wasser gespult 
und anschhessend getrocknet wird. Man email ein in einer braunen Nuance gefarbtes 
Gewebe, welches gute Allgemeinechtheiten und insbesondere eine gute Lichtechtheit 
aufweist. 
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Beis P iel la : Verfahrt man wie im Beispiel 1 beschriebcn und verwendet 0,44 Teile 
ansteJle von 0,22 Teilen des Phosphorsaurepartialesters dcr Verbindung dcr Formel 

C, 3 H 27 - O - (CH 2 -CH 2 -0) 3 - H, 

wird eine Farbung miteiner nochmals verbessenen Lichtechtheit erhalten. 

VerRleichsbeispiell : Verfahrt man wie im Beispiel 1 beschrieben und fiihrt die Farbung 
ohne die 0,22 Teile des Phosphorsaurepartialesters der Verbindung der Formel 

C 13 H 27 -0-(CH 2 -CH 2 -0) 3 -H 

durch, wird eine Farbung mit einer deudich geringeren Lichtechtheit erhalten. 



zusammen 



Beis P' el 2 : Man verfahrt wie im Beispiel 1 beschrieben und gibt dem Farbebad 
mit den 0,22 Teilen des Phosphorsaurepartialesters der Verbindung der Formel 

Ci 3 H 27 - O - (CH 2 -CH 2 -0) 3 - H 

folgende Komponenten zu: 

0,1 3 Teile Dodecylbenzolsulfonsaure-Natriumsalz 

0,07 Teile Ethoxylierungsprodukt von 6 Ethylenoxid-Einheiten an ein Gemisch von 

Oleylalkohol und Cetylalkohol 
0,26 Teile Verbindung der Formel 



Na0 3 S— (Q£ >-C 17 H 35 



i 

CH, 



-S0 3 Na 

0,12 Teile 30%ige Natriumhydroxidldsung. 

Die erhaltene Farbung weisi ebenfalls eine gute Lichtechtheit auf. 

Vergleichsbeispif.l ? : Verfahrt man wie im Beispiel 2 beschrieben und fiihrt die Farbuns 
ohne die 0,22 Teile des Phosphorsaurepartialesters der Verbindung der Formel 
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C 13 H 27 - O - (CH r CH r O) 3 - H 
durch, wird eine Farbung mit einer deutlich geringeren Lichtcchthcit erhalten. 

Bcispiele 3-4 : Verfahrt man wie in den Bcispiclen 1 oder 2 beschrieben und verwendet 
anstelle der doit eingesetzten Farbstoffmischung eine Farbstoffmischung bestehend aus 
0,03 Teilen des Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 




entspricht, 

0,007 Teilen des Farbstoffs, der in Form der freien SSure der Verbindung der Formel 




entspricht, und 

0,078 Teilen des Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 




entspricht, werden ebenfalls Farbungen in einer braunen Nuance mit guten 
Allgemeinechtheiten und insbesondere einer guten Lichtechtheit erhalten. 

Beispiel 5 : Zu 2000 Teilen entmineralisiertem Wasser werden bei Raumtemperatur0,15 
Teile des Phosphorsiiurepartialesters von n-Octanol, 0,09 Tcile 30%ige Natriumhydroxid- 
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losung, 0,026 Teile einer Losung bestehend aus 75 Gew.-% 01eyl-di(2-hydroxyethyl)- 
methylammoniumchlorid und 25 Gew.-% Isopropanol sowie 2 Teile Mononatriumph* 
phat und 2 Teile Dinatriumphosphat gegeben und der pH-Wert mit Essigsaure auf 4 JS 
eingestellt. Anschliessend wird eine Farbstoffmischung von 
0,02 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 



os- 



ho 3 S 



r N=N ~0 



entspricht, 

0,02 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der fteien Saure der Verbindung der Formel 



5>0 2 HO 
H ) N - CH, 




SO a H 



entspricht, 

0,023 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 



O NH 



SO3H 




O HN (' ^) CH 3 

S0 2 NHCH 2 CH 2 OH 
entspricht, und 

0,023 Teilen eines Farbstoffs, der in Form der freien Saure der Verbindung der Formel 
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SOgH 




'NHCO-CHjCHg 



cmspricbt, addiert. In die erhaltene FarbstoffWsung geht man mit 100 Teilen Polyamid-6.6 
Webtrikot ein und erwarmt mit einer konstanten Rate von l,5°C/min auf eine Temperatur 
von ca. 96°C. Man hMlt 45 Minuten bei dieser Temperatur, kiihlt dann mit einer konstanten 
Rate von 3°C/min auf 50°C ab und enmimmt das Farbegut, welches mit Wasser gespiilt 
und anschliessend getrocknet wird Man erhalt ein in einer braunen Nuance gefarbtes 
Gewebe, welches gute Allgemeinechtheiten und insbesondere eine gute Lichtechtheit 
aufweist. 

Vergleichsbeispiel 5 : Verfahrt man wie im Beispiel 5 beschrieben und fuhrt die Farbung 
(i) ohne die 0,15 Teile dcs Phosphorsaurepanialesters von n-Octanol oder (ii) ohne die 
0,15 Teile des Phosphorsaurepanialesters von n-Octanol und ohne die 0,026 Teile der 
Losung bestehend aus 75 Gew.-% 01eyl-di(2-hydroxyethyl)-methylammoniumchlorid und 
25 Gew.-% Isopropanol durch, werden jeweils Farbungen mit einer deudich geringeren 
Lichtechtheit erhalten. 

Beispiele 6-9 : Verfahrt man wie im Beispiel 5 beschrieben und verwendei anstelle der 7,5 
Teile des Phosphorsaurepartialesters von n-Octanol die unten angegebenen Hilfsmittel 
sowie die unten angegebenen Mengen an Natriumhydroxidlosung und 01eyl-di(2-hy- 
droxyethyD-methylammoniumchlorid in Isopropanol, werden ebenfalls Farbungen mit 
guten Allgemeinechtheiten und insbesondere einer guten Lichtechtheit erhalten. 

6 - 0,3 Teile eines Gemisches der Phosphorsaurepartialester der Verbindungen der 

Formel 

n-C 12 H 25 -0-(CH 2 -CH 2 -0) 3 -H und 
n-C 14 H 29 -0-(CH 2 -CH 2 -0)3-H 

(Umsetzungsprodukte von Phosphorpentoxid mit dem Ethoxylierungsprodukt 
von 3 Ethylenoxid-Einheiten an ein Gemisch von Laurylalkohol und 



WO 96/28603 



PCT/EP96/00897 



- 12 



8 



Myristylalkohol, enthaltend jewcils den Mono- und Diester und unumgesetztes 
C 12 - und C 14 -Alkanol); 

- 0,052 Teile einer Losung bestehend aus 75 Gew.-% Oleyl-di(2-hydroxyethyl)- 
methylammoniumchlorid und 25 Gew.-% Isopropanol; 

- 0,08 Teile 30%ige Natriumhydroxidlosung. 

- 0,3 Teile Bis-tridecylsulfosuccinat, Natriumsalz 

- 0,052 Teile einer Losung bestehend aus 75 Gew.-% 01eyl-di(2-hydroxyethyl)- 
methylammoniumchlorid und 25 Gew.-% Isopropanol; 

- 0 Teile 30%ige Natriumhydroxidlosung. 

- 0,3 Teile Hexadecyl-diphenyloxiddisulfonsaure, Natriumsalz; 

- 0,052 Teile einer Losung bestehend aus 75 Gew.-% 01eyl-di(2-hydroxyethyl)- 
methylammoniumchlorid und 25 Gew.-% Isopropanol; 

- 0 Teile 30%ige Natriumhydroxidldsung. 

- 0,3 Teile Ammoniumsalzes des Schwefelsaurepartialesters der Verbindung der 
Formel 



j" ^_CH3 ( C H 2 CH 2 -0) 16 - H 

(Umsetzungsprodukt von Sulfaminsaure mi, dem Ethoxylierungsprodukt von 1 6 
Ethylenoxid-Einheiten an ein statistisches Gemisch von Bis- und 
Tris-(a-Methylbenzyl)-phenol; 

- 0,052 Teile einer Losung bestehend aus 75 Gew.-% 01eyl-di(2-hydroxyethyl)- 
methylammoniumchlorid und 25 Gew.-% Isopropanol; 

- 0,004 Teile 30%ige Natriumhydroxidl6sung. 
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Patentansprilche 

1. Verfahren zur Verbesserung der Lichtechtheit von gefarbten Polyamidfasermaterialien, 
dadurch gekennzeichnet, dass man das Polyamidfasermaterial mit einem Hilfsminels 
ausgewahlt aus der Gruppe 

(a) saurer Ester oder dessen Salz einer Verbindung der Formel 

R-0-(CH r CH 2 -0) n -X (1) 

worin R geradkettiges oder verzweigtes Q-C^r Alkyl oder einfach oder mehrfach durch 
C r C 12 -Alkyl, Phenyl, welches seinerseits durch Halogen, C,-C 4 -Alkyl oder 
C r C 4 -Alkoxy substituien sein kann, oder C 7 -C9-Aralkyl substituiertes Phenyl bedeutet, n 
eine Zahl von 0 bis 20 ist und X fiir den Saurerest einer anorganischen, Sauerstoff 
enthaltenden Saure oder einer organischen Saure steht, 

(b) Verbindung der Formel 

SO3Y 
1 

R-OC-OVCH-CO-R, (2). 
1 II H 1 

o o 

worin R } geradkettiges oder verzweigtes C 6 -C 24 -Alky] bedeutet und Y Wasserstoff oder 
ein Kation ist, und 

(c) Verbindung der Formel 




SO3Y (SO3Y) 



worin Rj und R,' unabhangig voneinander je geradkettiges oder verzweigtes C 6 -C 24 -Alkyl 
bedeuten, Y Wasserstoff oder ein Kation ist, und p und q unabhangig voneinander je die 
Zahl 0 oder 1 bedeuten, 
aus wassrigem Bad behandelt. 
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2. Verfahren gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass man als Hilfsmittel 
mindestens einen sauren Ester oder dessen Salz der im Anspruch 1 angegebcnen Formel 
(1) gemass (a) verwendet. 

3. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dass R in 
Formel ( 1 ) fur geradkettiges oder verzweigtes C 8 -C 18 - Alkyl oder Phenyl, welches einfach 
oder mehrfach durch C r C 12 -Alkyl oder C 7 -C 9 -Aralkyl substituien ist, steht. 

4. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass R in 
Formel (1) fur geradkettiges oder verzweigtes C 8 -C 18 -Alkyl Oder Phenyl, welches einfach 
Oder mehrfach durch C 4 -C 1(r Alkyl oder a-Methylbenzyl substituiert ist, steht. 

5. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass X in 
Formel (1) fur den SSurerest von Schwefelsaure oder vorzugsweise von o-Phosphorsaure 
steht. 

6. Verfahren gemass einem der Anspriiche 1 und 5, dadurch gekennzeichnet, dass n in 
dem Hilfsmittel gemass (a) eine Zahl von 1 bis 20 bedeutet. 

7. Verfahren gemass Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass man als Hilfsmittel einen 
sauren Ester oder dessen Salz der im Anspruch 1 angegebenen Formel (1) verwendet, 
worin R fur geradkettiges oder verzweigtes C g -C l8 - Alkyl oder Phenyl, welches einfach 
oder mehrfach durch C r C ]2 -Alkyl oder C 7 -C 9 -Aralkyl substituiert ist, steht, n eine Zahl 
von 0 bis 20 bedeutet, und X ein Saurerest ist, der sich von Schwefelsaure oder 
o-Phosphorsaure ableitet. 

8. Verfahren gemass Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass das Hilfsmittel (a) 
zusatzlich zu der Verbindung der Formel (1) den entsprechenden Alkohol der Formel 
R-0(CH 2 -CH 2 -0) n -H und eine anorganische, Sauerstoff enthaltende Saure (H) r X, worin 
R> X und n jeweils die im Anspruch 1 angegebene Bedeutung haben und t fur die Zahl 1, 2 
oder 3 steht, enthalt. 

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dass man das 
Polyamidfasermaterial mit dem Hilfsmittel behandelt, indem man es beim Farben nach 
einem Auszieh- oder Kontinueverfahren dem Farbebad zugibt. 
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10. Verwendung eines Hilfsraittels ausgewahlt aus der Gruppe 
(a) Saurer Ester oder desscn Salz einer Verbindung der Formel 



R-0-(CH 2 -CH 2 -0) n -X 



(1) 



worin R geradkettiges oder verzweigtes C$-C 24 -Alkyl oder einfach oder mehrfach durch 
C r C 12 -Alkyl, Phenyl, welches seinerseils durch Halogen, C r C 4 -Alkyl oder 
C r C 4 -Alkoxy substituiert sein kann, oder C^-Cg-Aralkyl substituiertes Phenyl bedeutet, n 
eine Zahl von 0 bis 20 ist und X fur den Saurercst einer anorganischen, Sauerstoff 
enthaltenden Saure oder einer organischen SMure steht, 
(b) Verbindung der Formel 



worin Rj geradkettiges oder verzweigtes C 6 -C 2 4-Alkyl bedeutet und Y Wasserstoff oder 

ein Kation ist, und 

(c) Verbindung der Formel 



worin R x und Rj' unabhangig voneinander je geradkettiges oder verzweigtes C 6 -C 24 -ALkyl 
bedeuten, Y Wasserstoff oder ein Kation ist, und p und q unabhangig voneinander je die 
Zahl 0 oder 1 bedeuten, zur Verbesserung der Lichtechtheit von Farbungen auf 
Polyamidfasermaterial. 

1 1. Die gemass dem Verfahren nach Anspruch 1 behandelten Farbungen auf Polyamid- 
fasem. 



SO3Y 



R- OC-CH 2 -CH-CO-R 
1 II II 

o o 



(2), 




(3), 
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This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 

□ FADED TEXT OR DRAWING 

□ BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 



□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 
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